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DRUCKAUFSCHLUSSBEHALTER 2UR MIKROWELLEN-BEHEIZUNG BEI DER 

ELEMENTENSPUREN- ANALYSE 


Die vorliegende Erfindung betrifft einen Druckauf schluSbehalter 
2ur Mikrowellen-Beheizung, der bei der Elementenspuren- Analyse 
vielfach Verwendung findet, urn dem Analytiker die verwendung von 
uberhitzten Substanzen wie beispielsweise sauren oder Basen fvir 
die Probenvorbereitung zu erleichtern bzw. zu beschleunigen. 

\ 

Derartige Druckauf schlufibehaiter sind auf dem einschiagigen 
Markt bereits bekannt und werden in verschiedenen Variationen 
2um Einsatz in Gefafisatze eingehangt oder drucksicher eingebaut. 


. Diese Druckauf schluSbehalter kOnnen einerseits konventionell 
diarch eine entsprechende Umgebungstemperatur aufgeheizt werden 
Oder andererseits, wie im vorliegenden Fall, durch Mikrowellen- 
Beheizung. Im allgemeinen stellt der Druckauf schluSbehalter ein 
Druckaufschlufisystem dar, wobei die zu analysierende Probensub- 
stanz in ein GefaS gefollt wird, das entweder beim Einsatz fur 
hohe Tempera turen aus Quarzglas oder fur niedrigere Tempera tur en 
aus einem geeigneten Kunststoff wie beispielsweise Teflon gefer- 
tigt ist. Dabei wird die auf zuschlieSende Probe in das GefaS, 
das bis zu 250 ml Fassungsverm<5gen aufweist, eingewogen und mit 
einem reinen Auf schlufireagenz versetzt. Dieser Einsatz wird in 
einen Druckbehalter aus hochwertigem Edelstahl eingesetzt, der 
durch eine Sicherheitseinrichtung gegen unzuiassig hohen Druck 
(maximal 200 bar) geschiltzt ist. 

Im bekannten Stand der Technik wird das Druckauf schlufigefafi mit 
Mikrowellenstrahlung beauf schlagt , wodurch die Substanz im Auf- 
schluftgefas erhitzt wird. Dadurch setzt eine Auf schlufireaktion 
ein und es bildet sich ein Reaktionsdruck aus. Durch den so ge- 
bildeten Innendruck im Reaktionsgef aS wird eine sogenannte 
Berstscheibe druckbeauf schlagt und drilckt einen VerschluSstopf en 
des Gefafies gegen die Niederhaltekraf t einer speziellen vorrich- 
tung, so daS der Stopfen gegen die Innenwand des Reaktionsge- 
faBes gedrOckt wird. Diese LOsung der Abdichtung des Reaktions- 
gefaSes hat allerdings den Nachteil, dafi es verhaltnismafiig auf- 
wendig in der Herstellung und kompliziert im Zusammenbau ist. 

Daher ist es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, einen Druckauf - 
schluSbehalter bereitzustellen, der mit einfachen technischen 
Mitteln die Dichtigkeit und Betriebssicherheit beim Aufheizen 
der Probensubstanz reproduzierbar gewahrleistet . 

Diese Aufgabe wird mit den kennzeichnenden Merkmalen des Haupt- 
anspruchs geldst. 


ErfindungsgemaS ist der Druckauf schluSbehalter zur Mikrowellen- 
Beheizung fCir Element enspuren- Analyse mit einer an der Offnung 
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des Druckaufschlufibehalters angebrachten Berstfolie und einem 
VerschluSdeckel dadurch gekennzeichnet , daS die Berstfolie an 
den Randern abgewinkelt ist, wobei die abgewinkelten Enden in 
eine erste Ringnut im VerschluSdeckel eingreifen und der Ver- 
schluSdeckel mit einer Dichtlippe versehen ist, die bei geringer 
vorspannung des Dichtlippendurchmessers die Abdichtung des Sy- 
stems infolge des System- innendrucks auch bei niedrigen DrQcken 
gewahrleistet, und der VerschluSdeckel auf der gleichen Seite 
wie die erste Ringnut eine zweite Ringnut aufweist, in die ein 
Berstfolienanprefiring eingreift. 

Diese LCsung der gestellten Aufgabe hat den Vorteil. daS die er- 
f indungsgemafie Dichtlippe mit zunehmendem Innendruck ebenfalls 
eine zunehmende Anprefikraft an die GefaSwand erfahrt, die urn so 
grOEer wird, je h6her der innendruck ist. Infolgedessen verbes- 
sert sich die Abdichtung mit zunehmendem Innendruck, was insge- 
samt eine v?esentlich bessere Dichtigkeit des Gefafies zur Folge 
hat. Die Dichtigkeit wird somit ohne eine von auSen aufzuwen- 
dende zusatzliche Kraft bewirkt , wodurch die Behalter mit gerin- 
gem Kraftaufwand ohne zusatzliche Werkzeuge verschlossen werden 
konnen . 

Die erf indungsgemafie Berstfolie ist in vorteilhaf ter Ausfvlhrung 
aus Aluminium (Al 99,9) gefertigt, wodurch die Sicherheits- 
Berstscheibe verhaltnismaSig temperaturunabhangig ist, zumindest 
in den in Frage kommenden Temper a turbereichen, so daS der Berst- 
druck der Berstscheibe relativ konstant ist. Berstscheiben aus 
Teflon Oder ahnlichen Kunststoffen weisen gegenxiber einer Me- 
tallfolie zwei wesentliche Nachteile auf. Der erste Nachteil be- 
steht in einer extrem starken Temperaturabhangigkeit des Berst- 
drucks, da die Festigkeit der Kunststoffe mit zunehmender Tempe- 
ratur sehr schnell abnimmt. Dies fuhrt dazu, da£ derartige 
Berstscheiben bei Raumtemperatur meist stark iiberdimensioniert 
werden, so daS ein Uberdruck bei niedriger Tempera tur zu spat 
abgebaut wird. 
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Ein weiterer Nachteil besteht darin. daS die Folien einem star- 
ken AlterungsprozeS infolge der standig zunehmenden Oberdehnung 
bei gleichzeitig hohen Arbeitstemperaturen ausgesetzt sind. 

Diese Nachteile haben zum einen einen sehr hohen Verbrauch an 
Folien zur Folge und zum anderen nimmt der Berstdruck infolge 
der Fatigue des Kunststoff materials standig ab. so daS auch hier 
meist anfanglich mit etwas aberdimensionierten Folien gearbeitet 
werden muS. 

Beide Nachteile fQhren zu einer schlechteren, nicht reproduzier- 
baren Vorgehensweise , so daS die erf indungsgemSfie Verwendung von 
Metallberstfolien eine sichere und reproduzierbarere Verwendung 
gewahrleistet . Somit kann in vorteilhaf ter Weise mit der erfin- 
dungsgemaSen Metallberstscheibe ein reproduzier barer Maximal- 
druck gef ahren werden. der sich aus dem Dampf druck der LOsung 
nach einer vorher f estzulegenden maximalen Aufheizdauer bei 
einer bestimmten Mikrowellenleistung ergibt . Dies stellt ein 
wichtiges Merkmal fur die Qualitat der Aufschlusse dar. 

In einer vorteilhaf ten Aus fahrungs form besteht der erf indungsge- 
mafie verschluSdeckel und die Dichtlippe aus ein und demselben 
Material, wobei die Dichtlippe unter Vorspannung die Innenwand 
des Reaktionsgefafies beruhrt. 

Dieses Material des VerschluSdeckels und der Dichtlippe sollte 
elastisch sein und darOber hinaus bis ca. 200°C relativ tempera- 
turunempf indlich sein. Diese Eigenschaf ten finden sich bei- 
spielsweise in dem Material TFM wieder, aus dem der VerschluS- 
deckel gefertigt ist. Die Metallberstfolie wird auf sehr einfa- 
che Weise zwischen den TFM-Verschlufideckel und einer Ubervmrf- 
mutter verklemmt, die an ihrer inneren Deckfiache einen Berstfo- 
lienanpreSring aufweist, der in die zweite Ringnut die Berstfo- 
lie wenigstens teilweise hineindrvlckt . 

Durch die abgewinkelten Enden der Metallberstscheibe, die in die 
erste erf indungsgemaSe Ringnut im verschlufideckel eingreift, ist 
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somit auch in vorteilhaf ter Weise eine Zentrierung der Berstfo- 
lie gewahrleistet, Ferner kann die Berstfolie bei Bedarf in ein- 
facher Weise ausgetauscht warden. 

vorteilhaft wirkt sich bei einer Ausf Ohrungsform auch der Urn- 
stand aus, daS im Zentrum der uberwurf mutter eine Gewindebohrung 
eingearbeitet ist, die eine Verschraubung aufnimmt, die eben- 
falls eine Bohrung aufweist, durch die etwaig entweichendes Gas 
mittels eines Schlauches abgepumpt werden kann. 

Eine weitere erf indungsgemafie vorteilhafte Aus fuhrungs form wird 
darin gesehen, daS die Gewindebohrung eine seitliche BeipaS-Boh- 
rung aufweist, die bei verschlossenem Reaktionsgef afi ein Absau- 
gen von aus dem Reaktionsgef SB entweichenden Gasen beim Offnen 
des Reaktionsgef^Ses ermCglicht. 

Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen ergeben sich aus den Unter- 
anspriichen. 

Im nun folgenden wird anhand der beigefugten Zeichnungen die Er- 
findung im einzelnen naher erlautert. Es zeigt: 

Fig. 1 den erf indungsgemafien Druckauf schluSbehSlter (1) im zu- 
sammengebauten Zustand; 

Fig. 2 eine Querschnittsdarstellung des erf indungsgemSSen Ver- 
schluSdeckels (4) mit daruber befindlicher Berstscheibe 
(5); 

Fig. 3 eine Schnittdarstellung des Druckauf schlu&behaiters (1) 
mit seinen einzelnen Elementen und Schlauchanschliissen 
(14, 20, 21) ; 


Fig. 4 


eine AuEenansicht des Druckauf schluSbehaiters im (1) zu- 
sammengebauten Zustand. 
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In Fig. 1 ist der Druckauf schlufibehaiter 1 im zusammengebauten 
Zustand schematisch dargestellt. Der Druckauf schlufibehalter 1. 
besteht aus einem unteren Block 2, in den eine gr6S€re Ausneh- 
mung (ca. 30 ml) eingearbeitet ist. In diese Ausnehmung von ca. 
30 ml wird die auf zuschliefiende Substanz eingewogen bzw. einge- 
fallt. An der oberen Seite weist der untere Block 2 an der 
Aufienseite ein Gewinde auf , in das das Gegengewinde einer Ober- 
wurfmutter 11 eingreift. Die nicht weiter bezeichnete Konturen 
an dem unteren Block 2 und der Oberwurf mutter 11 dienen der bes- 
seren Handhabbarkeit des Druckauf schluSgef ASes . Der Verschlufi- 
deckel 4 mit der erf indungsgemaSen Dichtlippe 10 wird in einfa- 
cher Weise nach dem Einfullen der auf zuschlieSenden Substanz in 
das Reaktionsgef as auf die Offnung der Ausnehmung im unteren 
Block 2 gesetzt. Dabei beruhrt die erf indungsgemaSe Dichtlippe 
10 mit einer gewissen Vorspannung die Innenwand 12 der Ausneh- 
mung, so dafi bereits bei unbeheiztem Druckauf schluSgef aS eine 
gewisse Dichtigkeit des Behaltnisses gewahrleistet ist. Zur Ver- 
minderung der Reibung an der Innenseite 12 der Ausnehmung weist 
die Dichtlippe 10 einen Vorsprung 17 auf, der praktisch eine 
Dichtkante darstellt. 

Der VerschluSdeckel, der aus einem elastischen und verhaitnisma- 
Sig temperaturunabhangigen Material gefertigt ist, weist eine 
dem Reaktionsgefafi-Inneren zugewandte Ausnehmung 16 auf, die die 
Materialstarke des Verschlufideckels 4 auf ein geringes Mafi, 
verglichen zur Gesamtstarke des Verschlufideckels 4, reduziert, 

Auf der glatten Oberfiache des Verschlufideckels 4, die der Ober- 
flache, an der die Dichtlippe angebracht ist, gegeniiber liegt, 
sind konzentrisch zwei Ringnuten 7, 8 eingearbeitet. Die erste 
Ringnut 7 dient einerseits zur Zentrierung der Berstfolie 5 und 
andererseits verhindert sie ein Verrutschen der Berstfolie 5 
wahrend des Zudrehens der Oberwurf mutter 11. Die abgewinkelten 
Enden 6 der Berstfolie greifen in diese Ringnut 7 ein. Die 
zweite Ringnut 8 dient der sicheren Befestigung bzw. Halterung 
der Berstfolie 5 in ihrer vorgegebenen zentrierten Lage. Dabei 
drackt ein erf indungsgemafier Berstf olienanpreSring 9, der an der 
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Innenseite der Uberwurf mutter 11 angebracht ist, auf die Berst- 
folie 5 und dringt somit zumindest teilweise in die zweite Ring- 
nut 8 ein. Dadurch ist ein sicherer Sitz der Berstfolie 5 beim 
Verschrauben der uberwurf mutter 11 gewahrleistet . 

In der Uberwurf mutter bef indet sich zentrisch eine Gewindeboh- 
rung 13, in die eine PFA-Verschraubung 14 eingeschraubt wird. An 
diese verschraubung 14 ist in geeigneter Weise ein Gasabsaug- 
kanal 18 eingearbeitet , durch den aus dem Reaktionsgef aS entwei- 
chende Case abgesaugt werden. 

Urn zu verhindern, daS beim Offnen des Reaktionsgef ages schadli- 
che case ins Freie gelangen, ist die Gewindebohrung 13 uber 
einen BeipaS-Kanal 15 mit der inneren Deckfl^che der Uberwurf- 
mutter 11 verbunden . Hierdurch werden die beim Offnen aus dem 
Behalter ausstrCmenden, atzenden Case uber den hierfur aufge- 
setzten PFA-Schlauch 21 in ein nicht gezeigtes AuffanggefaS 
abgeleitet. 

In Fig. 2 ist in einem vergrfiSerten MaSstab der VerschluSdeckel 
4 im Querschnitt dargestellt, Der VerschluSdeckel 4 ist im Nor- 
malfall rund uhd ist aus einem elastischen Material, wie bei- 
spielsweise Teflon/TFM hergestellt, der bis zu Temperaturen von 
ca. 200*'C verhaltnismaSig temperaturunempf indlich ist und somit 
seine elastischen Eigenschaf ten bis zu diesen Temperaturen nicht 
nennenswert Sndert. In dieser Darstellung sind deutlich die bei- 
den in die OberflSche des VerschluSdeckels 4 eingearbeiteten 
Ringnuten 7, 8 zu erkennen. Ferner ist deutlich der Vorsprung 17 
an der erf indungsgem^gen Dichtlippe 10 sichtbar, der die Reibung 
an der Innenflache 12 des Reaktionsgef aSes reduzieren soli. Die 
Seiten des VerschluSdeckels 4 sind unter einem gewissen Winkel 
abgeschragt . 

In Fig. 3 wird der Druckauf schluSbehaiter 1 im auseinandergebau- 
ten Zustand gezeigt, wobei die einzeln zusammensetzbaren Ele- 
mente Obereinander angeordnet sind. In die konische konzentri- 
sche Gewindebohrung 13 greift eine PFA-Verschraubung 14 ein, die 
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ebenfalls mit einer abgesetzten Bohrung 18 versehen ist. Diese 
Verschraubung weist am oberen Zapfen ein Aufiengewinde 19 auf , in 
das das Innengewinde einer Obervmrf mutter 20 eingreift, die 
einen Absaugkanal 21 aufnimmt. Somit konnen etwaig entweichende 
Gase aus dem Reaktionsgef afi milhelos abgesaugt werden und gelan- 
gen nicht ins Freie. 

Fig. 4 zeigt eine AuEenansicht des zusammengebauten Druckauf- 
schlufibehalters 1 mit den entsprechenden Elementen wie dem 
GrundkOrper 2, der Uberwurf mutter 11 und der PFA-Verschraubung 
14, auf die eine Uberwurf mutter 20 auf geschraubt wird. 


Schut zanspruche 


Druckauf schluSbehalcer (1) zur Mikrowellen-Beheizung fur 
El ementenspuren- Analyse mit einer an der Offnung des Druck- 
auf schluSbehalters (1) angebrachten Berstfolie (5) und 
einem VerschluSdeckel (4), dadurch gekennzeichnet, 
daS 

- die Berstfolie (5) an den R^ndern abgewinkelt ist, wobei 
die abgewinkelten Enden (6) in eine erste Ringnut (7) im 
VerschluHdeckel {4) eingreifen und 

- der VerschluSdeckel (4) mit einer Dichtlippe (10) verse- 
hen ist, die bei geringer Vorspannung des Dichtlippen- 
durchmessers die Abdichtung des Systems infolge des 
System- Innendrucks auch bei niedrigen Drucken gewahr- 
leistet; und 

- der VerschluSdeckel (4) auf der gleichen Seite wie die 
erste Ringnut (7) eine zweite Ringnut (8) aufweist, in 
die ein Berstf olienanpreSring (9) eingreift. 
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2 • Druckauf schluSbehalter nach Anspruch 1, dadurch ge- 

kennzeichnet , dafi die Berstfolie (5) aus Metall, ins- 
besondere aus Aluminium (Al 99,9) ist. 

3 . Druckauf schluSbehalter nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi die Berstfolie (5) aus Teflon (PTFE) 
Oder aus PFA-Folie gefertigt ist. 

4 . Druckauf schluSbehaiter nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi der Verschlufideckel (4) und die 
Dichtlippe (8) aus ein und demselben Material besteht, und 
die Dichtlippe (8) unter Vorspannung die Innenwand des Re- 
aktionsgefaSes (12) berahrt. 

5 . Druckauf schlufibehalter nach einem der vorangegangenen An- 
spruche , dadurch gekennzeichnet, dafi der Ver- 
schlufideckel (4) auf seiner der ersten und zweiten Ringnut 
gegenuberliegenden Seite eine Ausnehmung (16) derart auf- 
weist, dafi die Wandstarke des Verschlufideckels (4) ver- 
gleichsweise dtlnn gegenuber der ubrigen Starke des Ver- 
schlufideckels (4) ist. 

6. Druckauf schlufibehcilter nach einem der vorangegangenen An- 
spruche, dadurch gekennzeichnet, dafi die Dicht- 
lippe (10) eine der Innenwand des Reaktionsgef afies (12) zu- 
gewandte Dichtkante (17) aufweist. 

7. Druckauf schlufigerat nach einem der vorangegangenen AnsprU- 
che , dadurch gekennzeichnet, dafi das Material des 
Verschlufideckels (4) und der Dichtlippe (10) elastisch ist 
und bis ca. 200^C temperaturunempf indlich ist. 

8. Druckauf schlufigerat nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die Druckf estigkeit der Berstscheibe (5) 
bei ca. 30 bar liegt. 


Druckauf schlufigerat nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi aber den Verschlufideckel (4) und die 
Berstscheibe (5) eine Uberwurf mutter (11) verschraubbar an- 
geordnet ist. 

Druckauf schlufigerat nach Anspruch 1 und 9, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS die Uberwurf mutter (11) an ihrer in- 
neren Deckflache einen BerstfolienanpreSring (9) aufweist, 
der in die zweite Ringnut (8) wenigstens teilweise ein- 
greift. 

Druckauf schluftgerAt nach Anspruch 1 und 9, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS die Uberwurf mutter (11) im Zentrum 
eine Gewindebohrung (13) aufweist, in die eine Verschrau- 
bung (14) eingreift. 

Druckauf schlufigerat nach Anspruch 1 und 11, dadurch 
gekennzeichnet , dafi die Gewindebohrung (13 ) eine 
seitliche Beipafi-Bohrung (15) aufweist/ die bei verschlos- 
senem Reaktionsgef afi (17) ein Absaugen von aus dem Reakti- 
onsgefaS (17) entweichenden Gasen ermOglicht. 






